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(54) Verfahren zur Herstellung von Si02-Granulat 

(57) Es ist ein Verfahren zur Herstellung von Si0 2 - 
Granulat durch Dispergieren von Kieselsflure in einer 
Flussigkert, ROhrender Dispersion in einem ROhrbehdl- 
ter unter Bikjung einer homogenen FIQssigphase, all- 
mfihlichem Entzug von Feuchtigkert aus der Dispersion 
unter Erzeugung einer kOrnigen Masse, sowie Trocknen 
der kOrnigen Masse und Sirrtem bekannt. Urn hiervon 
ausgehend ein Verfahren fQr die Herstellung von hoch- 
reinem. homogenem und dichtem Granulat bereitzu- 
stellen, das im wesentlichen aus sph&rischen Partikeln 
mrt einheitlicher Morphologie besteht, wird erfindungs- 
gemflB vorgeschlagen, daB durch fortwahrendes RQh- 
ren die homogene FIQssigphase gerade so lange 
aufrechterhatten wird, bis sich daraus bei einem Fest- 
stoffgehalt der Dispersion im Bereich von 65 <3ew.-% 
bis 80 Gew.-% die kOrnige Masse bildet. 
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Beschreibung - - - 

Die Erfindung betrrfft ein Verfahren zur Herstellung 
von Si0 2 -Granulat durch Dispergieren von Kiesels&ure 
in einer FlOssigkert, ROhren der Dispersion in einem 
RGhrbehatter unter BikJung einer homogenen FlOssig- 
phase, allmahlichem Entzug von Feuchtigkert aus der 
Dispersion unter Erzeugung einer kOrnigen Masse, 
sowie Trocknen der kOmigen Masse und Sintern. 

Feinteilige Kieselsdure wird beispielsweise durch 
Hydrolyse von Siliziumhalogeniden oder von siliziumor- 
ganischen Verbindungen, oder mittels Sol-Gel-Verfah- 
ren erhatten. Kiesels&ure mit einer hohen spezifischen 
Oberfl&che im Bereich zwischen 40 rrr^/g und ca. 400 
rrr^/g f&ltt beispielsweise bei der Herstellung von synthe- 
tischem Quarzglas auch als Nebenprodukt in groBen 
Mengen an. Die Werterverwertung ist aber problem- 
atisch. Zwar zeichnen sich derartige Kieselsdure- 
St&ube durch hohe Reinheit aus; sie lassen sich wegen 
ihrer geringen Schuttdichte aber nur schwer handhaben 
und sie kOnnen nicht unmrttetbar zu durchsichtigen, bta- 
senarmen QuarzglaskOrpern aufgeschmolzen werden. 
Zu diesem Zweck ist eine Verdichtung der Kiesels&ure- 
St&ube erforderlich. Hierzu sind sogenannte NaBgranu- 
lierungsverfahren gebrfluchlich, bei denen aus einer 
kolloidalen Dispersion derartiger Kieselsduren durch 
standiges Mischen oder ROhren ein Sol und daraus 
unter allmahlichem Entzug der Feuchtigkert eine krOme- 
lige Masse erzeugt wird. 

Unter einer kolloidalen Dispersion wind hier eine 
Verteilung fester Kieselsaureteilchen (Si0 2 -Teilchen) in 
einer FlOssigkert verstanden, wobei deren mittlere Teil- 
chengrOBe im Bereich von 1 nm bis 1000 nm liegt Der- 
artige Kieselsaureteilchen werden nicht nur durch das 
oben genanrrte Flammhydrolyse-Verfahren erhatten, 
sondern auch durch Hydrolyse organischer Siliziumver- 
bindungen nach dem sogenannten Sol -Gel- Verfahren 
oder durch Hydrolyse anorganischer Siliziumverbindun- 
gen in einer FlOssigkert Durch Zusammenlagerungen 
der feinteiligen Kieselsfiure-Teilchen bikjen sich bei der 
Weiterverarbeitung der Dispersion Agglomerate mit 
grOBerem Durchmesser. Derartige kolloidale Dispersio- 
nen aus Kiesels&ure-Teilchen zeigen aufgrund der 
Wechselwirkungskrafte zwischen den Teilchen Gblicher- 
weise ein FlieBverhatten, das als Strukturviskosrtat oder 
Pseudoplastizrtat bezeichnet wird. Gleichzettig ist die 
Dispersion thixotrop. Die Thixotropie duBert sich in 
einer scheinbaren zertweiligen Abnahme der Viskosrtat 
der Dispersion bei Scherbeanspruchung. 

In einem gattungsgem&Ben Verfahren gem&B der 
DE-A1 44 24 044 wird vorgeschlagen, eine w&Brige 
Suspension pyrogen hergestellten KieselsAurepidvers 
in einem Mischbehaiter mit rotierendem Wirblerwerk- 
zeug zu behandeln, dessen Umfangsgeschwindigkeit 
wdhrend einer ersten Mischphase auf einen Wert im 
Bereich von 15 m/s bis 30 m/s, und in einer zwerten 
Mischphase auf 30 m/s oder mehr eingestellt wird. In 
der ersten Mischphase betrdgt der Feststoffgehatt der 



Suspension mindestens 75 Gew.-%, woraus nach der 

ersten Mischphase eine kOrnige Masse mit einem mjtt- 
leren Komdurchmesser von weniger als 4 mm errtsteht. 
Der Verdichtungsgrad der kOrnigen Masse wird wetter 

5 erhOht indem amorpher Kieselsdurestaub hinzugege- 
ben und in der zweiten Mischphase die k&rnige Masse 
unter irrtensiver Misch- und Schlagbeanspruchung zer- 
Weinert wird. Dabei tritt gleichzettig Wasser aus der 
Oberf lache der kfirnigen Masse aus, das durch Zugabe 

70 von werterem Kieselsflurepulver abgepudert wird, um 
ein Verkleben der KOrnung zu verhindern. 

Das bekannte Verfahren fQhrt zu einem riesetffihi- 
gen Si0 2 -Granulat mit hoher SchOttdichte, allerdings 
mit unregelrndBiger Morphologte der KCrnung und mit 

75 einer breiten und inhomogenen PorengOBenverteilung 
im ungesinterten Zustand. Es hat sich gezeigt, daB ein 
derartiges Granulat fQr die Herstellung von transparen- 
ten Quarzglasprodukten nicht uneingeschrankt geeig- 
net ist. 

20 Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, 
ein Verfahren for die Herstellung von hochreinem, 
homogenem und dichtem Granulat bere'ttzustellen, das 
im wesentlichen aus sphdrischen Partikeln mit einheitli- 
cher Morphologie besteht. 

25 Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch 
gel6st, daB durch fortwdhrendes ROhren die homogene 
Flussigphase gerade so lange aufrechterhalten wird. 
bis sich daraus bei einem Feststoffgehatt der Disper- 
sion im Bereich von 65 Gew.-% bis 80 Gew.-% die kOr- 

30 nige Masse bildet 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren werden die 
strukturviskosen und thixotropen Eigenschaften der 
Dispersion zur gezielten Einstellung der Restfeuchte 
beim Zerfallen der Dispersion in die kOrnige Masse aus- 

35 genutzt Hierzu wird durch fortwdhrendes ROhren der 
Dispersion die homogene Flussigphase gerade so 
lange aufrechterhalten, bis der Feststoffgehatt im 
Bereich von 65 Gew.-% bis 80 Gew.-% liegt. Die FIOs- 
sigphase kOnnte zwar durch eine stdrkere ROhrbewe- 

40 gung auch noch langer aufrecht erhatten, oder durch 
eine langsamere RQhrbewegung auch schneller in die 
kfrnige Masse OberfOhrt werden. Sowohl die eine, als 
auch die andere Verfahrensweise hatten aber Nachteile 
in Bezug auf Porositat, Morphologie oder Homogenttflt 

45 der so erzeugten Granulate. Es hat sich gezeigt, daB 
der Versuch einer Optimierung einer dieser Eigenschaf- 
ten auf Kosten einer anderen gehen kann, wie dies 
nachfolgend naher erldutert wird. Ein Optimum im Hin- 
biick auf alle genannten Eigenschaften des Granulates 

so ergibt sich durch die erfindungsgemftBe Verfahrens- 
weise. 

Einerserts wird bei einer gem&B der Erfindung ein- 
gestellten RQhrbewegung die Dispersion ausreichend 
lange in einer homogenen RQssigphase gehatten. Die 
55 homogene FlQssigphase fQhrt zu einem schnellen 
Abbau von Stoff- oder Temperaturgradienten und 
gewahrleistet so eine homogene Zusammensetzung 
der Dispersion, und insbesondere eine homogene 
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Feuchtigkeitsverteilung. Wahrend der Aufrechterhal- 
tung der homogenen FlOssigphase wire) der Dispersion 
fortlaufend Flussigkert entzogen. Es wird angenommen, 
daB das Granulat aus Agglomeraten entsteht, die sich 
wahrend des Granulierverfahrens allm&hlich in der 
FlOssigphase bikten. Der Entzug von Feuchtigkeit fQhrt 
zu einer fortlaufenden Verdichtung der sich bildenden 
Agglomerate. 

Andererseits geht die Dispersion von ihrem 
Zustand der homogenen FlOssigphase in ihren Zustand 
der kOrnigen Masse bei einem ausreichend hohen 
Feuchtigke'rtsgehart Ober. Denn ein hoher Feuchtigkeit- 
gehalt erhOht die Plastizitat der Dispersion und vermin- 
dert die mechanische Einwirkung des ROhrwerkzeuges 
auf das ROhrgut. Die sich bildenden Agglomerate kdnn- 
ten bei starker Schlag- und Scherbeanspruchung durch 
ROhrwerkzeuge verandert Oder beschadigt werden, 
woraus ein Granulat mit uneinheitlicher Morphologie 
resultieren wGrde. Bei dem erf indungsgemaBen Verfah- 
ren wird dies verhindert und gleichzeitig eine gleichma- 
Bige Agglomerat-Bildung gefdrdert. indem die 
ROhrbewegung so niedrig eingestellt wird, daB der Fest- 
stoffgehattder Dispersion bei maximal 80 Gew.-% liegt 
Die hierfOr einzustellende ROhrbewegung ist verhaitnts- 
maBig schwach, so daB das ROhrgut durch das ROhr- 
werkzeug wenig beeintrdchtigt wird. Agglomerate 
kOnnen sich im wesentlichen unbeeinf luBt vom ROhr- 
werkzeug gleichmaBig aus der homogenen FlOssig- 
phase bilden. Dadurch wird eine einheitliche, 
spharische Morphologie der daraus entstehenden Gra- 
nulat-Partikel erreicht Die PorengrOBenverteilung ist 
schmal und weist nur ein Maximum auf. 

Die einheitliche Morphologie und die homogene 
Dichte der einzelnen Granulat-Partikel fOhrt wiederum 
dazu, daB die einzelnen Partikel ahnliche thermische 
Eigenschaften, beispielsweise eine ahnliche Sintertem- 
peratur Oder Warmeleitfahigkeit, aufweisen. Dies ver- 
einfacht nicht nur das Sintern der einzelnen Partikel, 
sondern es erleichtert auch deren Einschmelzen zu 
einem homogenen, blasenfreien QuarzglaskOrper. 
Unter sphdrischen Partikeln werden im wesentlichen 
kugeffOrmig ausgebildete Partikel verstanden. 

Bei einer krOmeligen Masse mit einem Feststoffge- 
halt von mehr als 80 Gew.-% besteht die Gefahr, daB 
die Bildung von Agglomeraten in der homogenen FlOs- 
sigphase, aus denen letztlich die Granulate entstehen, 
sowohl aufgrund derdann erforderlichen hOheren ROhr- 
bewegung als auch aufgrund der dann geringeren Pla- 
stizitat der Dispersion erschwert wird und die sich 
bildenden Agglomerate beschadigt werden. Bei einem 
niedrigeren Feststoffgehalt als 65 Gew.-% besteht hin- 
gegen die Gefahr, daS die rcsuEcrenden Granulate 
eine geringe spezifische Dichte sowie eine inhomogene 
Zusammensetzung und Dichteverteilung aufweisen. 

FOr das ROhren der Dispersion kOnnen die bekann- 
ten Verfahren eingesetzt werden, beispielsweise kann 
die ROhrbewegung durch Uttraschall bewirkt werden. 
Oblicherweise wird die ROhrbewegung durch ein ROhr- 



werkzeug erzeugt, wobei sich dann die zur Einhartung 
der genannten Restfeuchte einzustellende ROhrbewe- 
gung im wesentlichen aufgrund der ROhrgeschwindtg- 
keit des ROhrwerkzeuges ergibt. Eine geeignete 

5 ROhrgeschwindigkeit hangt von der Art des verwende- 
ten ROhrwerkzeuges ab und laBt sich anhand weniger 
Versuche ermitteln. Durch ein fortwahrendes ROhren 
wird die Dispersion homogenisiert Darunter wind auch 
ein ROhrvorgang mit Unterbrechungen verstanden, 

io sofern sich nach dem Fortsetzen des ROhrvorgangs 
eine homogene FlOssigphase wieder einstellt. Auf den 
Zusatz eines Bindemittels kann bei dem erfindungs- 
gemdBen Verfahren verzichtet werden. 

Unter eine kolioidalen Dispersion im Sinne der 

is Erfindung wird eine Dispersionen verstanden, bei der 
Kieselsdure durch Hydrolyse von Siliziumverbindungen 
in der Gasphase Oder in der FlOssigphase Oder nach 
dem sogenannten Sol-Gel-Verfahren durch Hydrolyse 
organischer Siliziumverbindungen hergestelft wird. 

20 Als besonders vorteilhaft hat es sich erwiesen, 
durch fortwahrendes ROhren die homogene FlOssig- 
phase gerade so lange auf rechtzuerhatten, bis sich dar- 
aus bei einem Feststoffgehalt der Dispersion im Beretch 
von 75 Gew.-% bis 80 Gew.-% die kornige Masse bildet. 

25 Der Ubergang von der homogenen FlOssigphase in die 
kOrnige Masse findet demnach bevorzugt bei einem 
Feuchtigkeitsgehatt im Bereich zwischen 20 <3ew.-% 
und 25 Gew.-% statt. 

Besonders gute Ergebnisse werden erziett, wenn 

so fur das ROhren ein Ruhrbehatter mit einer zur Vertikalen 
geneigten Mittelachse eingesetzt wird, in dem ein RQhr- 
werkzeug rotiert. Aufgrund der Neigung des ROhrbehai- 
ters sammelt sich die flOssige Dispersion am tiefsten 
Punkt, wo sie fortlaufend dem RQhrwerkzeug zugefOhrt 

35 wird. Dadurch wird die Dispersion in stand tger Bewe- 
gung gehalten; tote Winkel werden weitgehend vermie- 
den. Die Aufrechterhartung der homogenen 
FlOssigphase wird durch den gleichmdBigen Energie- 
eintrag in die Dispersion gewahrleistet, wobei die scho- 

40 nende ROhrbewegung die Bildung von Agglomeraten in 
der Dispersion mOglichst wenig beeintrdchtigt. 

Vorteilhafterweise rotiert der ROhrbehatter gegen- 
sinnig zum RQhrwerkzeug. Dadurch wird eine beson- 
ders intensive und dennoch schonende und homogene 

45 Durchmischung der Dispersion erreicht. 

Es wird eine Verfahrensweise bevorzugt bei der for 
das ROhren ein mit einem Antrieb versehenes RQhr- 
werkzeug eingesetzt wird, wobei eine mit der Leistungs- 
aufnahme des Antriebs korrelierbare elektrische 

so MeBgrOBe Oberwacht und der Antrieb bei Erreichen 
eines vorgegebenen Grenzwertes seiner Leistungsauf- 
nahme abgeschaltet wird. Als Bemessungsregel fOr das 
Einstellen der ROhrbewegung kann die Letstungsauf- 
nahme des Arrtriebes fOr das RQhrwerkzeug herange- 

55 zogen werden. Denn der Obergang der homogenen, 
flQssigen Dispersion in eine krOmelige Masse geht mit 
einem signifikanten Anstieg des RQhrwiderstandes und 
damit einem signifikanten Anstieg der Leistungsauf- 
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nahme des Ruhrwerkzeuges einher. Ein Anstieg des 
ROhrwiderstandes in strukturviskosen Dispersionen bei 
gleichbleibender Ruhrbewegung kann auf zunehmen- 
dem Feststoffgehatt der Dispersion beruhen. Bei all- 
rnahlich zunehmendem Feststoffgehalt der Dispersion 
ist bei einem bestimmten "Grenz-FeststoffgehalT, bei 
dem sich aus der homogenen, f lussigen Dispersion die 
kOrnige Masse bildet, ein signrtikanter Anstieg des 
ROhrwiderstandes festzustellen. Aufgrund der Thixotro- 
pie hdngt der Wert des "Grenz-Feststoffgehaltes" wie- 
derum von der Starke der ROhrbewegung ab. 
ErfindungsgemaB ist die Ruhrbewegung so einzustel- 
I en, daB der Anstieg des ROhrwiderstandes bei einem 
F ststoffgehalt im Bereich zwischen 65 Gew.-% und 80 
Gew.-%, vorzugsweise bei 75 Gew.-% bis 80 Gew.-%, 
liegt 

Nach dem Abschalten des Antriebes wirkt das 
ROhrwerkzeug auf die Dispersion bzw. auf die sich dar- 
aus bildenden Granulate nicht mehr wesentlich mecha- 
nisch ein. BeschSdigungen des Granulate und 
Beeirrtrachtigungen der gewQnschten einheitlichen 
Morphologie werden dadurch vermieden. 

Dabei hat es sich als gunstig erwiesen, den Antrieb 
nach mindestens einer Verdoppelung der Leistungsauf- 
nahme innerhalb eines vorgegebenen Zeitintervalls 
abzuschalten. Als Zeitintervall kommen beispielsweise 
30 Minuten in Frage. 

Besonders bevorzugt wird eine Verfahrensweise, 
bei der der Dispersion ein Dotiermittel zugesetzt wird. 
Das erfirtdungsgemaBe Verfahren erlaubt eine beson- 
ders homogene Verteiiung von Dotiermitteln in der 
homogenen FIQssigphase und darrut auch im Granuiat. 

Ein besonders vorteilhaftes FlieBverhalten zeigt 
eine Dispersion, deren pH-Wert im Bereich zwischen 1 
und 5 eingestelft wird. Das FlieBverhalten wird dadurch 
so beeinfluBt, daB der Clbergang von der FIQssigphase 
in die kOrnige Masse mit dem oben genannten Fest- 
stoffgehalt erleichtert wird. 

Vorteilhafterweise wird dem ROhrbehaiter w&hrend 
des RQhrens ein vorgew&rmtes, trockenes Gas zuge- 
fOhrt. Das vorgew&rmte, trockene Gas dient dem all- 
mahlichen Entzug von Feuchtigkert aus der Dispersion. 
Unter einem trockenen Gas wird dabei ein Gas verstan- 
den, dessen relative Feuchte bei der im ROhrbehaiter 
eingestellten Temperatur unterhalb des Kbndensations- 
punktes liegt. Durch die Umw&lzung der Dispersion im 
ROhrbehaiter wird dem trockenen Gasstrom st&rxfig 
neue Oberf ISche ausgesetzt 

Es hat sich bew&hrt fOr das ROhren der Dispersion 
einen Strftwirbler einzusetzen. Unter einem Stiftwirbler 
wird dabei ein ROhrwerkzeug verstanden, das mit meh- 
reren Iflnglichen Stiffen versehen ist deren L&ngsachse 
jeweils koaxial Oder im wesentlichen koaxial zur Roatiti- 
onsachse des ROhrwerkzeuges verlauft. Der Bewe- 
gungsverlauf der Stifte beim ROhren der Dispersion 
beschreibt koaxiale HOIlkreise um die Rotationsachse. 
Der Einsatz eines solchen Strftwirblers erleichtert die 
Aufrechterhalltung der homogenen Mischphase. Um 



eine mOglichst geringe Porendichte und eine homogene 
Porenverteilung im Granuiat zu erzielen, ist darauf zu 
achten, daB beim ROhren der Dispersion mOglichst 
wenig neue Oberf lache im Mischgut erzeugt wird. Das 

5 heiBt es wird vorteilhafterweise so langsam gerOhrt, 
daB es nicht zu einer Blasenbildung im Bereich des 
Ruhrwerkzeuges kommt. Auch im Hinblick hierauf hat 
sich der Einsatz eines Stiflwirblers bew&hrt 

Das erfihdungsgemdB hergestellte Granuiat ist als 

w Ausgangsmaterial zum Ziehen von QuarzglaskOrpern 
aus einem Tiegel geeignet Es wurde gefunden, daB 
das Granuiat f Or diese Verwendung nicht dicht gesintert 
Oder vollstdndig verglast sein muB; ein Sintern des Gra- 
nulats bei einer Temperatur von unterhalb 1200 °C ist 

is ausreichend. Dieser Effekt kann auf die einheitliche 
Morphologie des Granulates zurOckgefQhrt werden, die 
ein Sintern der Granulat-Partikel Oder deren Erschmel- 
zen erleichtert. Dadurch kann die zum Dichtsintern Oder 
vollstdndigen Verglasen erforderliche kostenintensive 

20 Hochtemperaturbehandlung entfallen. Diese besondere 
EinsatzmOglichkett kann auf der hohen Dichte und der 
einheitlichen Morphologie des erf indungsgemdB herge- 
steltten Granulates beruhen. 

GleichermaBen kann das erf indungsgemfiB herge- 

25 steitte Granuiat als Ausgangsmaterial zum Herstellen 
von Quarzglastiegeln, zum Beispiel unter Einsatz des 
Einstreuverfahren, verwendet werden. Das Einstreuver- 
fahren ist beispielsweise in der DE-A1 29 28 089 
beschrieben. Das Granuiat muB auch fOr diese Verwen- 

30 dung weder dicht gesintert noch vollstandig verglast 
sein; ein Sintern des Granulate bei einer Temperatur 
von unterhalb 1200 °C ist ausreichend. 

Nachfolgend wird die Erf indung anhand eines Aus- 
fOhrungsbeispieles und einer Patentzeichnung nfther 

35 eriautert In der Zeichnung zeigen im einzelnen 

Rgur 1 in schematischer Darstetlung, einen Inten- 
sivmischer fOr den Einsatz beim erf indungs- 
gemdBen Verfahren, in dreidimensionaler 
40 Ansicht 

Rgur 2 in schematischer Darstellung, einen Stift- 
wirbler, wie er im Intensivmischer gemflB 
Figur 1 eingesetzt wird, in einem Schnitt, 
45 und 

Figur 3 eine MeBkurve Ober den zeitlichen Vertauf 
der Leistungsaufnahme eines elektrischen 
Antriebes einer ROhrvorrichtung wfihrend 
so des erfindungsgem&Ben Granulier-Verfah- 

rens. 

Zur Granulierung wird ein Intensivmischer Typ R 
der Maschinertfabrik Gustav Eirich eingesetzt wie er in 
55 Rgur 1 schematisch dargestelht ist. Der Intensivmischer 
umfaBt eine mit Kunststoff ausgeWeidete. um ihre M'rt- 
telach&e 3 rotierende ROhrkammer 1. Die Rotattons- 
richtung der ROhrkammer 1 wird durch den 
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Richtungspfeil 2 angezeigt Die Mittelachse 3 der RQhr- 
kammer 1 verlauft dabei in Bezug auf die Waagerechte 
mit einem Neigungswinkel.4 von 30°. In die RQhrkam- 
mer 1 ragt ein rotierender Stiftwirbler 6, der im weserrtli- 
chen in Form einer kreisrunden, an seiner dem Boden 9 5 
der RQhrkammer 1 zugewandten Unterseite mit Stiften 
5 versehenen Scheibe 7 ausgebildet ist. Wie der Rich- 
tungspfeil 8 andeutet, rotiert der Stiftwirbler 6 gegensin- 
nig zur RQhrkammer 1 und er ist in Bezug auf deren 
Mittelachse 3 asymmetrisch darin angeordnet. Die dem 10 
RQhrgut zugewandten Oberflflchen von RQhrkammer 1 
und Stifwirbler 6 bestehen entweder aus Kunststoff Oder 
aus Quarzglas. 

In die RQhrkammer 1 wird eine kollotdale Disper- 
sion von hochreinem, pyrogen hergestelltem Si0 2 - is 
Staub und entionisiertem Wasser gegeben. Die 
Anfengsfeuchte der Dispersion betrflgt 45 Gew.-%, ihr 
anfflnglicher Feststoffgehalt somit 55 Gew.-%. Zur Ein- 
stellung eines pH-Wertes urn 2 wird der Dispersion 
Salzs&ure zugesetzt Zusdtzliche Bindemittel enth&lt 20 
die Dispersion nicht 

In der schematischen Darstellung von Hgur 2 sind 
Einzelheiten des in der RQhrvorrichtung nach Figur 1 
eingesetzten Stiftwirblers 6 deutlicher erkennbar. Es 
sind eine Vielzahl langlicher Stifte 5 aus Quarzglas am 25 
Umfang der kreisrunden Scheibe 7 aus Polyethylen 
gleichmaBig verteitt angeordnet. Dabei werden die 
Stifte in der Scheibe 7 so gehalten, daB sie beiderserts 
der planen Oberflachen der Scheibe 7 abstehen, wobei 
die Langsachse jedes Stiftes 5 parallel zum Schaft des 30 
StiftwirWers 6 verlauft. 

Nachfolgend wird ein AusfQhrungsbeispiel fOr das 
erf indungsgemaBe Verfahren unter Einsatz einer RQhr- 
vorrichtung, wie sie in den Figuren 1 und 2 schematisch 
dargestelH ist. nfiher eriautert: 35 

Nach einem etwa halbstQndigen Homogenisie- 
rungsschritt, bei der der Stifwirbler 6 mit einer Umdre- 
hungsgeschwindigkeit von 320 U/min und die 
RQhrkammer 1 dazu gegensinnig mit 10 UAnin rotieren, 
setzt das eigentliche Granulierverfahren ein. Hierzu 40 
wird die Rotationsgeschwindigkeit des Stiftwirblers 6 
auf einen relativ niedrigen Wert von 30 U/min herabge- 
setzt und die Rotationsgeschwindigkeit und -richtung 
der RQhrkammer 1 wird mit 10 UAnin beibehalten. Auf- 
grund der so eingestellten ROhrbewegung wird eine 4S 
homogene FIQssigphase erzeugt, in der Stoffaus- 
tauschvorgange rasch ablaufen. Zur allmahlichen und 
schonenden Trocknung der Dispersion wird der RQhr- 
kammer 1 kontinuierlich ein auf etwa 100 °C erwarmter 
und trockener Stickstoffstrom zugefQhrt und wieder so 
abgesaugt. Aufgrund der eingestellten Rotationsge- 
R<^winr!igkeiten von StlftwirHer 6 und RQhrkammer 
gelingt es, die homogene FIQssigphase bis zu einem 
Feuchtigkeitsgehalt im Bereich zwischen 22 Gew.-% 
und 25 Gew.-%. aufrechtzuerhalten. 55 

Um das Ende des Granulierverfahrens erkennen zu 
kdnnen, wird wahrend des Granulierens die Leistungs- 
aufnahme des Motors for den Stiftwirbler 6 Oberwacht. 



Der Motor wird abgeschaltet, wenn innerhalb einer Zert- 
spanne von 30 Minuten eine Verdopplung der Lei- 
stungsaufnahme gemessen wird. Dies ist immer dann 
der Fall, wenn aus der Dispersion eine kornige Masse 
entsteht. Die kornige Masse hat eine Restfeuchte im 
Bereich zwischen 22 Gew.-% und 25 Gew.-%. Bei einer 
schnelleren Rotationsgeschwindigkeit von Stiftwirbler 6 
Oder RQhrkammer 1 wird ein Granulat mit einer geringe- 
ren Restfeuchte, bei einer langsameren Rotationsge- 
schwindigkeit ein Granulat mit einer hOheren 
Restfeuchte erhatten. 

Der zeitliche Verlauf der Leistungsaufnahme des 
Motors des Stiftwirblers 6 wahrend des Granulierverfah- 
rens ist in Figur 3 dargesteltt. Auf der Ordinate ist die 
gemessene Leistungsaufnahme "P" in relativen Einhei- 
ten, und auf der Abszisse die Zeit T aufgetragen. Die 
MeBpunkte sind als schwarze Punkte eingezeichnet Es 
ist zu erkennen, daB die Leistungsaufnahme des 
Motors zunachst auf niedrigern Niveau konstant bleibt 
(Bereich 10) und sogar mit der Zeit leicht abnimmt, und 
erst gegen Ende des Granulierverfahrens (Bereich 11) 
signif ikant ansteigt. Der Anstieg erfolgt innerhalb weni- 
ger Minuten und er geht mit dem Obergang der homo- 
genen FIQssigphase in die kornige Masse einher. 

Das entsprechend dem erfindungsgemaBen Ver- 
fahren hergestellte Granulat besteht aus KOrnern mit 
einer mittleren KorngrOBe bis etwa 1 mm. Die KOrner 
zeichnen sich durch weitgehende Porenfreihert, eine 
hohe Reinheit, eine einheitliche, im wesentlichen runde 
Kornmorphologie, durch eine hohe SchOttdichte von ca. 
1 g/cm 3 und durch eine enge PorengrOBenverteilung 
aus. Die BET-Oberflache des Granulats liegt bei 40 
rr^/g bis 60 nr^/g. Diese Merkmale des erfindungsge- 
mdB hergestellten Granulates und insbesondere seine 
einheitliche Kornmorphologie fQhren dazu, daB die ein- 
zelnen Partikel weitgehend ahnliches Sinter- oder 
Schmelzverhalten aufweisen. Dies erleichtert das Sin- 
tern oder Verglasen der Partikel und es vereinfacht das 
Einschmelzen des Granulats zur Erzeugung von Quarz- 
glas- oder Quarzgut-Produkten. 

Das Granulat wird anschlieBend aus der RQhrkam- 
mer entnommen und - falls erforderlich - gesiebt Eine 
Vortrocknung des Granulats erfolgt kontinuierlich in 
einem Drehrohrofen bei Temperaturen im Bereich zwi- 
schen 80 °C und 200 °C. In Abhangigkeit vom Einsatz- 
zweck des Granultes wird es fQr die wertergehende 
Trocknung und Reinigung auf Temperaturen im Bereich 
von 200 °C bis zu 1200 °C gebracht. DafQr wird ein 
Drehrohrofen eingesetzt, der auch fQr eine Nachreini- 
gung des Granulates geeignet ist FQr die Reinigung 
des Granulats wird der Drehrohrofen mit einem geeig- 
neten chlorhaltigen Reinigungsgas (in der Regel ein 
HCI-/Chlor-Gemisch) durchstrOmt. Die Reinigung ist 
besonders effektiv, wenn alle Partikel des Granulats 
gleichmaBig vom Reinigungsgas umstrOmt werden und 
das Reinigungsgas-Volumen wesentlich grOBer ist als 
das Porenvolumen des Granulats. Es wird eine m6g- 
lichst gleichmaBige und schnelle Bewegung desGranu- 
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lats— im Drehrohrofen eingestellt- FQr- hochreines- - 

Granulat kOnnen einzelne Reinigungsschritte wieder- 
holt werden. Bei dem erfindungsgemdB hergestellten 
Granulat wird nur eine geringe Schrumpfung und 
Abnahme der BET-Oberf lache infolge der Hochtempe- 
raturbehandlungen beobachtet. 

MOgticher Abrieb durch Kunststoffbeschichtete 
Oberflachen werden in einem Kalzinierschritt entfernt 
bei dem das Granulat unter sauerstoffhaltiger Atmo- 
sphare auf Temperaturen im Bereich von 1000 °C bis 
1200 °C erhitztwird. 

AnschlieBend wird das Granulat gesirrtert Die Sin- 
tertemperaturen und -zerten richten sich nach dem Ein- 
satzzweck des Granulats. Zum vollstandigen Verglasen 
wird das Granulat bei Sintertemperaturen urn 1350 °C 
bis 1450 °C in einem Kammerofen behandelt. Das vdl- 
standig verglaste Granulat ist beispielsweise fQr die 
Hersteliung von optischen Quarzglasbauteilen, wie Lin- 
sen Oder Vorformen fQr Lichtwellenleiter geeignet. 

FOr einige Anwendungungen ist ein weniger dicht 
gesintertes Granulat ausreichend. Beispielsweise fQr 
die Hersteliung opaker Quarzglasteile, wie sie in der 
Halbleiterindustrie eingesetzt werden, for Katalysator- 
trdger oder als FOIIsttoffe in der Elektroindustrie. 

Bei einer Verwendung ate Ausgangsmaterial zur 
Hersteliung von QuarzglaskOrpem durch Ziehen aus 
einem Schmelztiegel haben sich Sintertemperaturen 
um 1150 °C als ausreichend erwiesen. Das noch nicht 
dicht gesinterte Granulat wird dabei dem Schmelztiegel 
zugefQhrt und darin aufgeschmolzen, wobei ein vdl- 
standig transparentes Quarzglasprodukt beispiels- 
weise ein Halbzeug fur ein Lampenrohr, resultiert Dies 
ist nicht selbstverstandlich; denn bei derartigen Verfah- 
rensweisen werden nut den bekannten Granulaten 
schaumige Glasgegenstande erhalten. GleichermaBen 
ist ein bei Temperaturen um 1 150 °C gesintertes, erfin- 
dungsgemaB hergestelKes Granulat als Ausgangsma- 
terial zur Hersteliung von Quarzglastiegeln geeignet. 

PatentansprQche 

1 . Verfahren zur Hersteliung von Si0 2 *Granulat durch 
Dispergieren von Kieselsdure in einer FIQssigkeit, 
RQhren der Dispersion in einem ROhrbehatter unter 
Bildung einer homogenen FICkssigphase, allmahli- 
chem Errtzug von Feuchtigkeit aus der Dispersion 
unter Erzeugung einer kflrnigen Masse, sowie 
Trocknen der kOrnigen Masse und Sintern, dadurch 
gekennzeichnet daB durch fortwdhrendes RQhren 
die homogene FIQssigphase gerade so lange auf- 
rechterhalten wird, bis sich daraus bei einem Fest- 
stoffgehalt der Dispersion im Bereich von 65 Gew.- 
% bis 80 Gew.-% die kOrnige Masse bildet 



- gehalt der Dispersion im Bereich von 75 Gew.-%" 
bis 80 Gew.-% die kOrnige Masse bildet 

3. Verfahren nach einem der vorherigen AnsprQche, 
s dadurch gekennzeichnet, daB ein ROhrbehatter rrut 

einer zur Vertikalen geneigten Mittelachse einge- 
setzt wird, in dem ein ROhrwerkzeug rotiert 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
10 zeichnet, daB der ROhrbehdlter gegensinnig zum 

ROhrwerkzeug rotiert. 

5. Verfahren nach einem der vorherigen AnsprQche, 
dadurch gekennzeichnet daB fQr das RQhren ein 

is rrfrt einem Antrieb versehenes ROhrwerkzeug ein- 
gesetzt wind und daB eine mit der Leistungsauf- 
nahme des Antriebs korrelierbare elektrische 
MeBgrOBe Qberwacht und der Antrieb bei Erreichen 
eines vorgegebenen Grenzwertes seiner Lei- 

20 stungsaufnahme abgeschattet wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Antrieb abgeschaltet wird, wenn 
sich seine Leistungsauf nahme innerhaib eines vor- 

25 gegebenen Zertintervalls mindestens verdoppelt 
hat. 

7. Verfahren nach einem der vorherigen AnsprQche, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Dispersion ein 

30 Dotiermrttel zugesetzt wird. 

8. Verfahren nach einem der vorherigen AnsprQche, 
dadurch gekennzeichnet, daB der pH-Wert der 
Dispersion zwischen 1 und 5 gehatten wird. 

9. Verfahren nach einem der vorherigen AnsprQche, 
dadurch gekennzeichnet daB dem ROhrbehatter 
wahrend des ROhrens ein vorgewarmtes, trockenes 
Gas zugefQhrt wird. 

40 

10. Verfahren nach einem der vorherigen AnsprQche, 
dadurch gekennzeichnet, daB fQr das RQhren der 
Dispersion ein Stiftwirbler eingesetzt wird. 

45 



50 



Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- ss 
zeichnet daB durch fortwahrendes RQhren die 
homogene FIQssigphase gerade so lange aufrecht- 
erhatten wird, bis sich daraus bei einem Feststoff- 
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